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Paten tanspriiche: 

1. Anwendung des Vcrfahrens zur Trennung 
von Fctte und Ole enthaltenden Stoffgemischen, 5 
bei dcm man die Fcttc bzw. Ole mit uberkriti- 
schem C0 2 in KontaJct bringt, zum Desodorieren 
von Fetten und Olen, unter gegebenenfalls gleich- 
zeitiger Verringerung der freien Fettsauren darin, 
dadurch gekennzeichnet, daB man auf daszu to 
reinigende Material CO2 bet Temperaturen von 
150 bis 250° C und Drucken von 101,3 bis 
253,3 bar einwirken laflt. 

2. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch ge- 
kennzeichnet, daB man das Kohlendioxyd im Ge- !5 
genstrom im Kreislauf fuhrt und die vom uinlau- 
fenden Kohlendioxyd aufgenommenen Begleit- 
stoffe an einem vorzugsweise festen Adsorptions- 
mitiel festhalt. 

20 



Rohe Fette und Ole enthalten in unterschiedlichen 25 
Mengen Begleitstof f e wie Phosphatide, Schleimstoffe, 
freie Fettsauren, Farbstoffe, Geruchs- und Ge- 
schmacksstoffe. 

Insbesondere in Fetten und Olen, die der Nanrung 
dienen sollen, sind diese Begleitstoffe unerwiinscht. 30 
Die rohen Fette werden deshalb einer Raffination un- 
terzogen, die mcist in vier aufeinanderfolgenden Ar- 
beitsstufen durchgefiihrt wird: 

1. Vorreinigung zur Entfcrnung der Schleimstoffe 
und Phosphatide; i5 

2. Entsauern zur Enlfernung des groBten Teils der 
freien Fettsauren; 

3. Entfarben; 

4. Desodorisieren bei gleichzeitiger Verringerung 
des Restgehattes an freien Fettsauren. 40 

Die vierte Stufe, die Desodorierung, wird heute fast 
ausschlieBlich durch Dampfen des Fettes bewerkstel- 
Hgt. Hierbei wird das Fett langere Zeit mit Wasser- 
dampf bei relativ hoher Temperatur unter sehr niedri- 
gem Druck behandelt. Die Desodorierung ist in der 45 
gleichen Regel die aufwendigste der vier Raffina- 
tionsstufen. 

Die DD-PS 41362 beschreibt ein Verfahren zur 
Trennung von Stoffgemischen, die organische Ver- 
bindungen und/oder organische Gruppen aufwei- so 
sende Verbindungen enthalten. Nach einer bevorzug- 
ten Arbcitsweise wird das abzutrennende Stoffge- 
misch mil einem unter uberkritischen Bedingungen 
der Temperatur und des Druckes stehenden Gas be- 
handelt, das hierbei wenigstens einen Teil der organi- 55 
schen Verbindungen in der uberkritischen Gasphase 
aufnimmt. AnschlieGend werden die in der uberkriti- 
schen Gasph?se aufgenommenen Verbindungen 
durch Temperaturerhdhung und/oder Druckerniedri- 
gung zuriickgewonnen. Bei dem beschriebenen Ver- 60 
fahren handelt es sich urn ein allgemeingultiges weites 
Arbcitsprinzip, nach dem fltissige und/oder feste, ins- 
besondere organische Stoffgemische zerlegt werden 
konnen. Die chemische Konstitution des im uberkriti- 
schen Zustand eingesetzten Gases ist dabei fur die 65 
Trennung von untergeordneter Bedeutung. In gleicher 
Weise wie niedere Kohlenwasserstoffe konnen aber 
auch rein anorganische Case, wie CO?, mit Erfolg einge- 



setzt werden. GemaB Betspiel 14 wird die Abtrennung 
von Fett aus Vollmilch, in Beispiel 25 aus Eigelb und in 
Betspiel 26 die Trennung von 01 aus Speisedl beschrie- 
bea Die Einwirkung von uberkritischem C0 2 zum De- 
sodorieren von Fetten und Olen innerhalb bestimmter 
Temperaturen und Druckbereiche ist dieser Druck- 
schriJft nicht zu entnehmen. 

Die US-PS 2 188 013 befaBt sich mit der Trennung 
von flussigen hochmolekularen Gemischen in ver- 
schiedene Fraktionen unter Ausbildung von mehreren 
Flussigphasen mittels Kohlendioxyd bei Temperatu- 
ren oberhalb der kritischen Temperatur von Kohlen- 
dioxyd und superatmospharischen Drucken, wobei 
das Kohlendioxydgas sich in der Olphase unter Aus- 
bildung von Schichten mit verschiedenem spezifischen 
Gewicht lost. Das Verfahren eignet sich u. a. zum 
Trennen von Fetten bzw. Olen und zum Entfernen 
von Verunreinigungen. Ein Verfahren der im folgen- 
den noch zu schildernden Art wird hier nicht beschrie- 
ben. 

Ein ahnliches Verfahren unter Verwendung parakriti- 
scher Phasen ist in der US-PS 26 58 907 beschrieben. 

Die US-PS 1745851 schildertdie Behandlung von 
Lebertran unter Hindurchleiten eines Gases, bei- 
spielsweise Kohlendioxyd bei Raumtemperatur. Auch 
hier wird das im folgenden geschilderte erfiudungsge- 
maBe Verfahren nicht vorweggenommen. 

In der FR-PS 5 22 020 ist beschrieben worden, Ole 
und Fette dadurch zu reinigen und zu desodorieren, daB 
man bei Temperaturen von 220 bis 300°C ein inertes 
Gas wie Stickstoff oder CO2 durchleitet. Der Gehalt an 
freien Fettsauren wird hierbei beispielsweise von 31,4% 
auf 032% gesenkt Angaben uber den angewendeten 
Druck fehlen vollig. Es ist davon auszugehen, daB nur 
bei Normaldruck oder geringfugig erhohtem Druck ge- 
arbeitet wurde, da weder in der Beschreibung noch in 
der Zeichnung Druckapparaturen, Manometer oder Re- 
duzierventile erwahnt sind, die beim Arbeiten mit uber- 
kritischem C0 2 unbedingt erforderlich sind Wetterhin 
wird ausgesagt, daB die durch Verdampfung mitgenom- 
menen organischen Bestandteile durch einfache Kuh- 
lung des Gasstroms kondensiert werden sollen. 

Die Erfindunggeht von der Aufgabe aus, in einem 
einfachen Verfahrensschritt unter Verwendung des 
physiologisch unbedenklichen Kohlendioxyds die Ge- 
ruchs- und Geschmacksstoffe von Fetten und Olen 
ganzlich abzutrenncn und den Gehalt an freien Fett- 
sauren gleichzeitig auf ein Minimum zu reduzieren, 
ohne dabei ins Gewicht fallende Verluste an Fetten 
bzw. Olen in Kauf nehmen zu miissen. 

Gegenstand der Erfindung ist demgemaB die An- 
wendung des Verfahrens zur Trennung von Fette und 
Ole enthaltenden Stoffgemischen, bei dem man die 
Fette bzw. Ole mit uberkritischem C0 2 in Kontakt 
bringt, zum Desodorieren von Fetten und Olen, unter 
gegebenenfalls gleichzeitiger Verringerung der freien 
Fettsauren darin, dadurch gekennzeichnet, daB man 
auf das zu reinigende Material CO, bei Temperaturen 
von 150 bis 250° C und Drucken von 101,3 bis 
253,3 bar (100 bis 250 atm) einwirken laBt. 

Das Arbeiten bei Temperaturen von 150 bis 
200° C kann mit Vorteilen verbunden sein. 

Die Behandlung der Fette bzw. Ole mit dcm Koh- 
lendioxyd erfolgt vorzugsweise im Gcgenstrom. In 
einfacher Weise kann das in einer beispielsweise mit 
Fullkdrpern gefiillten Kolonne erfolgen, derart. daB 
das zu reinigende Ausgangsmaterial auf den Kolon- 
nenkopf aufgegeben wird, wahrend das CO : vom FuB 
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fycr Kolonne nach oben streicht. Der am Kopf der 
iCotonhe austretende Kohlendioxydstrom fuhrt die 
!iincrwunschtcn Bcgleilstoffe mit sich. 

ErfindungsgemaB ist es bevorzugt, das Kohlendi- 
>oxyd als Krcislaufstrom einzusetzen. Dabei wird we- 
v nigs'ens ein Tcil der jewcils aufgenommer.en Begleit- 
itoffe aus deni Kohlendioxydstrom abgetrennt, bevor 
dieser wieder in die Austauschkolonne mil dem zu 
reinigenden Ausgangsmaterial eingefuhrt wird. Die 
Abtrennung dieser unerwunschten Begjeitstoffe kann 
in an sich bekannter Weise dadurch erfolgen, daB das 
kohlendioxyd auf unterkritische Bedingungen ge- 
/i>racht wird oder daB im uberkritischen Bereich der 
- Pruck gesenkt und/oder die Temperatur erhoht 

^ Es hat sich jedoch herausgestellt - und das ist eine 
"wichtige neue Erkcnntnis von allgemeiner Bedeutung 
daB die Abtrennung der aufgenommenen Begjcit- 
§ stoffe aus dem sich unter uberkritischen Bedingungen 
:i befindenden Kohlendioxydstrom auch dadurch er- 
• reicht werden kann, daB man den beladenen Kohlen- 
S dioxydstrom durch ein Adsorptionsmittei, vorzugs- 
?: weise ein festes Adsorptionsrnittel, bcispielswcise 
fcf Aktivkohle, Ieitet, Die Reinigung von Gasstromen bei 
'4 unterkritischen Bedingungen mit festen Adsorptions- 
j : mitteln ist zwar bekannt, es war abcr nicht vorherzu- 
i) seheri, wie sich solche Adsorptionsrnittel in Beimengun- 
?■ gen enthaltenden uberkritischen Gasstromen verhalten. 
r* Es wurde iiberraschenderweise gefunden, daB die 
\- cinfache Behandlung des mit den unerwunschten Be- 
u gleitstoffen beladenen Kohlendioxydstromes mit ei- 
£ nem festen Adsorptionsrnittel ausreicht, die Wieder- 
g verwpndbarkeit des Kohlendioxyds in der Desodone- 
J rungsstufe zu gewahrleisten. Wesentliche Anderun- 
I gen von Druck und/oder Temperatur vor oder 
wahrend der Behandlung mit dem Adsorptionsittel 
sind auch nicht erforderlich. Hierdurch wird ein be- 
sonders einfaches und kostensparendes Kreislaufver- 
fahrcn ermoglicht, bei dem der unter den vorbe- 
stimmten Bedingungen von Druck und Temperatur 
gehaltene Kohlendioxydstrom zunachst-zweckmaBig 
im Gegenstrom- mit den zu reinigenden Fetten bzw. 
Olen in Kontakt gebracht wird, woraufhin der die un- 
erwunschten Begleitstoffe enthaltende beladene 
Kohlendioxydstrom fiber ein Adsorptionsmittei gelei- 
tet wird. Dieses Adsorptionsmittei wird durch frisch 
zugeffihrtes Adsorptionsrnittel ersetzt, wenn seine 
Remigungskraft dem beladenen Kohlendioxydstrom 
gegenfiber unerwfinscht absinkt. 

Das erfindungsgemaBe Verfahren hat besondere 
Bedeutung fur die Reinigung von Fetten und Olen 
natilrlichen, insbesondere pflanzlichen und/odrr tie- 
rischen Ursprung?, es kann aber ebenfalls Bedeutung 
fur Ole und Fette besitzen, die auf synthetischem 
Wege hergestellt worden sind. 

Das Verfahre.n arbeitet nicht nur einfach und au- 
Berst wirkungsVol!, es vermeidet den unerwunschten 
Verlust von Fetten bzw. Olen und insbesondere auch 
die Gefahr einer unerwunschten Hydrolyse der Fette 
bzw. Ole, die bei der geschilderten Verfahrensstufe 4 
im Stand derTechnik besteht und dort zusatzltch ver- 
langt.daBstets unter hohem Vakuum gearbeitet wer- 
den muB. Die Erfindung fuhrt damit auch zu einem 
geringeren Verlust an Neutralfetten. 

Das Verfahren wird anhand der folgenden Bei- 
spiele (Vergleichsbeispiel und erfindungsgemaBe Bei- 
soiele 1 bis 3) in Verbindung mit der Figur erlautert. 



Vergleichsbeispiel 
Eingesetzt wurde ein typisch nach Pflanzenolen rie- 
chendes und schmeickendes Sojaol rnit einem Gehalt 

5 an freien Fcttsauren von ca. 0,4%. Das Ol wurde aus 
dem Vorratsbehalter 1 uber die Einspritzpumpe 2 
kontmuierlich auf den Kopf einer 15 in jangen Ko- 
lonne 3 gegeben- Die Kolonne hatte eine lidite Weite 
vonca.6cm,war mit Glaskugeln gef ullt and am unte- 

m' rcn Ehde erweitert. Durch efcien aufceren aufge- 
schweiBten Heizmantel (nicht cingezeichnet) wurde 
die Kolonne auf 90° C aufgeheizt. Das Ol floB uber 
die Glaskugeln zura Boden der Kolonne und wurde 
konUmuerlich uber Ventil 4 abgezogen. 

i GleichzeitJg wurde durch die Kolonne von unten 
nach oben Kohlendioxyd unter einem Druck von 
202,5 bar (200 atm) uber das Umlaufgeblase 5 und 
den Abscneider6 ini Kreisiauf gefuhrt. Der A.b- 
scheider 6 war auch von auBen auf 90° C geheizt 

20 und mit einem festen Adsorptionsmittei, in diesem 
Fall mit Aktivkohle, gefullL 

Vor Beginn der Desodorierung wurde die Appara- 
tur fiber das EiniaBventil 7 mit Kohlendioxyd gefiillt 
und geringfugige Verluste an Kohlendioxyd wahrend 

r> des Betriebes erganzt. Es wurden pro Stunde ca. 5 kg 
01 am Kopf der Kolonne aufgegeben bzw. am Boden 
der Kolonne abgczogen. Der Holdup betrug ca. 1 ,5 kg 
an 01. 

Das fiber Ventil 4 abgezogene Sojaol wurde ge- 
*i ruch- und geschmackfrei und hatte noch einen Gehalt 
ein freien Fcttsauren von ca. 0,02%. Bei dieser Fahr- 
weise werden 13% des eingesetzten Oles vom Koh- 
lendioxyd aufgenommen und ausgetragen, gehen also 
verlustig. 

i} Beispiel 1 

Man verfahrt gemaB dem Vergleichsbeispiel, ^er- 
hoht jedoch die Temperatur der Kolonne auf 200° C. 
Das abgezogene Sojaol war geruch- und geschmack- 

a» frei und hatte noch einen Gehalt an freien Fettsauren 
von ca. 0,02%. Im Abscheider wurden von Kohlen- 
dioxyd 0,34% des eingesetzten Sojaois abgeschieden. 

Beispiel 2 

4s In der gleichen Apparatur wie im Vergleichsbei- 
spiel und in der gleichen Fahrweise wurde ein teilraffi- 
htertes (entsauertes und gebleichtes) Palrnkernfett mit 
einem Gehalt an freien Fettsauren von ca. 0,3 % deso- 
doriert. Es wurde bei einer Temperatur von 150° C 

-,o und bei einem Druck von 222,8 bar (220 atm) gear- 
beitet Der Durchsatz betrug 5 kg Fett pro Stunde. 
Das fiber Ventil 4 abgezogene Fett war geruch- und 
geschmackfrei und hatte einen Restgehalt an freien 
Fettsauren von ca. 0,015%. 

Beispiel 3 

Wie in Beispiel 1 und 2 wurde ein teilraffiniertes 
ErdnuBoI mit einem Gehalt an freien Fettsauren von 
0,4% desodoriert. Es wurde bei einer Temperatur von 
bo 200° Cund einem Druck von 245 atm gearbeitet. Das 
erhaltene ErdnuBoI war geruch- und geschmackfrei 
und hatte einen Restgehalt an freien Fettsauren von 
0,02%. 



Hierzu I Blatt Zeichnungen 



